(21) P1 0720454-0 A2

Republica Federativa do Brasil
Minestério do Desenvolvimenlo. indastria (RPI 2245)
& do Comércio Extenor
Instituio Naconal da Propriedade industnal.

* B RP I OZ7 2045 4 A 2 %

(22) Data de Deposito: 06/12/2007
(43) Data da Publicacao: 14/01/2014

(54) Titulo: METODO PARA A FABRICACAO DE
CORPOS MOLDADOS DE ELEVADA PUREZA,
ESTAVEIS E LIVRES DE LIGANTES, FEITOS DE
OXIDOS METALICOS, ESPECIALMENTE OXIDOS
METALICOS PIROGENICOS, E SEU USO

(30) Prioridade Unionista: 13/12/2006 DE 10 2006 058 799.5
(73) Titular(es): Wacker Chemie AG
(72) Inventor(es): Holger Szillat

(74) Procurador(es): Dannemann ,Siemsen, Bigler &
Ipanema Moreira

(86) Pedido Internacional: PCT EP2007063383 de
06/12/2007

(87) Publicac¢ao Internacional: wO 2008/071612de
19/06/2008

(57) Resumo:

(51) Int.CI.:
C04B 35/01

C04B 35/14
C04B 35/46
C04B 35/48



10

15

20

25

30

Relatorio Descritivo da Patente de Invengdo para "METODO
PARA A FABRICAGAO DE CORPOS MOLDADOS DE ELEVADA PURE-
ZA, ESTAVEIS E LIVRES DE LIGANTES, FEITOS DE OXIDOS METALI-
COS, ESPECIALMENTE OXIDOS METALICOS PIROGENICOS, E SEU
uso-.

A presente invengao refere-se a fabricagdo de corpos moldados
de elevada pureza, estaveis e livres de ligantes, feitos de éxidos metalicos,
especialmente 6xidos metalicos pirogénicos e ao seu uso.

Oxidos metalicos pirogénicos destacam-se por uma divisao ex-
tremamente fina, por superficies altamente especificas,particulas primarias
esfericas, definidas, com quimica de superficie definida e por superficies
internas n&o presentes (poros). Além disso, eles se destacam por uma pure-
za quimica extremamente elevada.

Diante do background das propriedades ha pouco esbogadas, os
diéxidos de silicio pirogénicos, por exemplo, vém ganhando cada vez mais
interesse enquanto suporte para catalisadores D. Koth, H. Ferch, Chem.
Ing. Techn. 52, 628 (1980).

Devido a divisdo especialmente fina dos 6xidos metalicos piro-
génicos, a fabricagdo de corpos moldados se mostrou dificil a partir desses
oxidos metalicos pirogénicos. A fabricagdo de corpos moldados feitos de p6
de 6xido metédlico em geral é feita através de prensagem ou extrusdo medi-
ante utilizagdo de ligantes e agentes antigripantes para obter corpos molda-
dos estaveis. No caso dos ligantes e agentes antigripantes, trata-se de aditi-
VOSs inorganicos ou organicos.

Aditivos inorganicos, como por exemplo estearato de magnésio,
restam na forma de compostos inorganicos, como por exemplo 6xido de
magnésio, nos corpos moldados fabricados. Aditivos orgénicos também po-
dem provocar no processo de fabricagdo dos corpos moldados impurezas,
como carbono. A pureza extremamente elevada desejada dos 6xidos metali-
cos pirogénicos utilizados, como por exemplo SiO;, se perde nos corpos
moldados fabricados.

Uma outra fonte de contaminagdo € o processo de fabricagéo
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propriamente dito. E conhecido, que através da etapa de processo, como por
exemplo moagem, sejam produzidas impurezas através de atrito no recipien-
te de moagem, ferramenta de moagem e esferas de moagem, e de serem
transferidas para o produto de moagem. Isso ocorre quando recipientes de
moagem, ferramenta de moagem e esferas de moagem sao feitos de maté-
rias rigidos, como por exemplo SizN4, ZrO,, ZrSiO4, AlxOs, e portanto, pode-
mos dizer que se trata no caso dos 6xidos metalicos pirogénicos, em grande
parte de materiais com uma elevada dureza de grdo individual, como por
exemplo 6xido de aluminio, diéxido de silicio, didxido de titanio e didxido de
zircénio.

A publicagdo EP 72390 descreve a fabricagao de pecas prensa-
das feitas de uma mistura de 6xidos metalicos pirogénicos, agua, sol de sili-
ca e de um agente auxiliar de prensagem. Como agente uxiliar, & utilizado
um alcool multifuncional (p.Ex glicerina).

E conhecido a partir do documento EP 327722 misturar diéxido
de silicio pirogénico com caolina e/ou grafite, agucar, amido, uréia, cera em
agua. A fabricagdo das pegas prensadas pode ser feita mediante aplicagdo
de prensas de estampagem, prensas excéntricas, prensas para extrusio,
prensas rotativas ou compactores. De acordo com a publicagdo EP 327815,
o procedimento é analogo, porém ao invés de didxido de silicio pirogénico é
empregado didéxido de silicio pirogénico/d6xido misto de 6xido-oxido de alu-
minio.

Na publicacdo EP 393356 é descrita a fabricagdo de pecas
prensadas feitas de dioxido de silicio, uréia, metilcelulose e/ou estearato de
magnesio, grafite, estearato de aluminio e agua.

A publicagao EP 807615 apresenta um método para a fabrica-
¢éo de pegas prensadas, consistindo em dioxido de silicio pirogénico, metil-
celulose, microceras e polietilenoglicol e agua. As pecgas prensadas apresen-
tam teores habituais de 50 a 90 % em peso de didxido de silicio, 0,1 a20%
em peso de metilcelulose e 0,1 a 15% em peso de microceras €0,1 a 15%
em peso de polietilenoglicol.

O documento EP 916402 descreve a fabricagdo de extrudados
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com um volume de poros de 0,5 a 1,8 ml/g feitos de didxido de silicio pirogé-
nico. A mistura de partida contém agua e diéxido de silicio pirogénico, sob
adicdo de metilhidroxietilcelulose,cera e polietilenoglicol. A massa obtida pe-
la mistura é moldadas em uma extrusora helicoidal formando extrudados.

O documento DE OS 10247314 divulga corpos moldados a base
de dioxido de silicio e/ou diéxido de titanio, que contém adicionalmente fibras
de vidro. Os corpos moldados sédo fabricados ao serem homogeneizados
dioxido de silicio em p6 e/ou didxido de titanio com fibras de vidro, metithi-
droxipropilcelulose, emulsdo de cera ou polietilenoglicol, polisacarideo e 6xi-
do de polietileno sob adigdo de agua. A massa resultante é moldada for-
mando extrudados.

E conhecido a partir do documento 3912504 um método para a
fabricacao de pegas prensadas a base de acido silicico pirogénico, no qual é
empregado estearato de aluminio, de magnésio e/ou grafite como agente
antigripante e uréia assim como metiicelulose como formadores de poros.

De acordo com o documento DE4142898 é possivel fabricar
corpos moldados estaveis feitos de acido silicico e solugdo de amoniaco a-
quosa-alcodlica. Uma solugdo de amoniaco puramente aquosa, em contra-
partida, ndo produz bons resultados. Através do elevado teor de solugéo de
amoniaco aquosa-alcoolica a mistura a ser moldada é fortemente alcaliniza-
da. O uso de alcool implica no risco de contaminagio por Carbono para os
suportes de catalisador resultantes. Conforme DE4142902 corpos moldados
estaveis feitos de acido silicico e solugdo de amoniaco ou de acido silicio
pirogénico esol de silicio com teor de metal alcalino s6 podem ser obtidos,
se as pecas moldadas forem submetidas a tratamento hidrotermico. No caso
da adicdo de amoniaco, a mistura, por sua vez, é extremamente alcaliniza-
da. E conhecido que esse excesso de base (pH >10) provoca a dissolugao
parcial de SiO,. '

Os documentos mencionados no estado da técnica mostram que
a fabricagao de corpos moldados estaveis ndo é possivel até entdo sem adi-
tivos metalicos ou organicos, ou sem etapas de solidificagdo adicionais. Por

essa razao, na area de materiais de suporte para aplicagbes cataliticas, séo



10

15

20

25

30

conhecidos somente corpos moldados que apresentam um teor significante
de contaminagdes. Como exemplo podemos citar os documentos de patente
US2004106835 e WO02006052688. De acordo com o documento
US2004106835 a soma de impurezas através dos elementos Mg, Ca, Na, Al,
e Fe em um suporte para catalisador SiO, é no melhor dos casos 407 ppm.
O suporte SiO, fabricavel com auxilio do documento de patente
WO02006052688 contém menos do que 150 ppm Mg, 900 ppm Ca, 900 ppm
Na, 200 ppm Al e 40 ppm Fe.

E tarefa da inveng&o, melhorar o estado da técnica e disponibili-
zar um método para a fabricagdo de corpos moldados a base de éxidos me-
talicos, especialmente de 6xidos metalicos pirogénicos, tais como SiO piro-
génico, assim como corpos moldados, que apresentam menos impurezas
possivel de metais, carbono, fésforo e enxofre e possuem uma elevada re-
sisténcia.

E objeto da invengcdo um método para a fabricagdo de corpos
moldados feitos de um ou varios 6xidos metalicos, caracterizado pelo fato de
pelo menos um 6xido metalico ser previamente disperso em agua e em se-
guida finamente disperso e essa dispersdo submetida a uma alteragdo do
valor do pH, e ent&o feita uma moldagem e secagem subseqliente.

Preferiveimente, no caso do método de acordo com a invengéao,
para a fabricagao de corpos moldados feitos de um ou varios 6xidos metali-
cos, o procedimento adotado € de que a soma de impurezas (todos os ou-
tros metais assim como carbono e fésforo e enxofre) no corpo moldado seja
inferior a 400 ppm.

Para a fabricagdo do 6xido metalico pirogénico, um composto
metalico volatil, como por exemplo haleto de metal ou um composto orga-
nometalico, € injetado em uma chama de gas oxidrico feito de hidrogénio e
ar. Essa substancia hidroliza sob a interferéncia da agua formada durante a
reagao do gas oxidrico, formando o éxido metalico. O 6xido metalico se for-
ma apos deixar a chama em uma zona de coagulagao na qual as particulas
primarias e agregados primarios se aglomeram.

Os 6xidos metalicos pirogénicos de grao fino amorfos, como por
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exemplo SiO; pirogénico, apresentam tamanhos de agregado de 100 nm a
500 nm, medidos com dispersdo da luz dindmica. Esses 6xidos metalicos
apresnetam uma superficie BET entre 30 a 500 m?/g, preferivelmente entre
150 a 450 m2/g, totalmente especialmente preferivelmente entre 300 e 400
m?/g. As particulas de 6xido metalico situam-se na forma de elevada pureza,
ou seja, preferivelmente com uma porgdo de atomo estranho especialmente
em metais, de < 15 ppmw (partes por milhdo em peso).

Preferivelmente, a fabricagdo de 6xido metalico pirogénico de
elevada pureza é feita nos moldes da publicagdo DE 10211958.

O segundo documento refere-se a fabricagcdo de uma disperséo
de elevada pureza mediante dispersdo do pé de 6xido metalico em agua.
Uma dispersdo homogenia no sentido da invencdo ocorre se a dispersao for
preferivelmente o mais livre possivel de aglomerados nio dispersos. Na pre-
sente invengdo, a porcentagem de aglomerados com didmetros superiores a
600 nm na dispersdo € menor do que 10%, preferivelmente menor do que
1%, especialmente preferivelmente menor do que 0,1%, medida pela disper-
s&o de luz dindmica em uma dispersdo a 0,3%. Os aglomerados nao disper-
sos produzem inhomogeneidades na estrutura ceramica posterior da respec-
tiva aplicagéo, por exemplo como suporte de catalisador. No caso das inho-
mogeneidades, pode se rtratar por exemplo de inhomogeneidades de densi-
dade ou inhomogeneidades na distribuica do didametro de poros.

A dispersao, neste caso, é feita com auxilio de diferentes apare-
Ihos de dispersao. O p6 de 6xido metalico é primeiramente misturado medi-
ante agitagdo com auxilio de um disco dispersador planetario em agua, e a
uma velocidade circunferencial de pelo menos 5 m/s, é posteriormente agi-
tado preferivelmente a pelo menos 8 m/s, por pelo menos 25 minutos. Neste
caso, trata-se de uma dispersao preliminar. A molhagem do p6 de 6xido me-
talico através de agua ja deve ser neste caso completa. A disperséo fina
subsequliente serve para a fragmentagao de particulas, agregados e aglome-
rados, e é feita, por exemplo, por meio de dispersadores, células de fluxo por
ultrasom, dispersadores planetéarios, moinho a jato imido ou moinho de esfe-

ra executado em elevada pureza, durante pelo menos 25 minutos. A disper-
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s&o fina subsequente serve para a fragmentacao de particulas, agregados e
aglomerados e é feita, por exemplo, por meio de dispersadores, células de
fluxo por ultrasom, dispersadores planetarios, moinhos a jato imido ou moi-
nhos de esfera executados com elevada pureza por pelo menos 25 minutos.
A dispersdo por meio de dispersadores, células de fluxo por ultrassom, dis-
persadores planetarios ou moinhos a jato Umido é finamente dispersa por
pelo menos 25 minutos. A dispersdo é especialmente preferivelmente fina-
mente dispersa por meio de dispersador ou dispersador planetario por pelo
menos 25 minutos a uma velocidade circunferencial dos discos dispersado-
res de pelo menos 10 m/s.

E decisivo para nédo ocorrer atrito durante o processo de disper-
sao, evitar ou executar com elevada pureza superficies de contato entre dis-
perséo e ferramenta de dispersdo. Formas de execugido com elevada pureza
podem ser por exemplo, o uso de discos dispersadores, esferas de moagem
e geradores ultrassbnicos feitos de vidro de quartzo ou ferramenta planetaria
revestida com um material plastico rigido de elevada pureza. O uso de esfe-
ras de moagem oxido-ceramicas, como por exemplo ZrO,, ZrSiO4 ou Al,Os3,
como ferramenta de moagem ¢ descartado. Em contrapartida, podem ser
usadas esferas de moagem especialmente rigidas e nao criticas, como por
exemplo de carbeto de tungsténio, carbeto de silicio ou nitreto de silicio. Se
for utilizado o principio da moagem de alta energia por meio de moinho a
jato umido, entdo sera descartada uma contaminagdo por definigdo. De a-
cordo com esse principio sdo fluxos de dispersio previamente dispersos sob
elevada pressao sdo descarregados através de uma matriz de extrusdo. Os
fluxos se chocam entre si e as proprias particulas se trituram.

Uma baixa viscosidade (p.ex. < 2 Pa s) e limite de fluxo sdo im-
portantes para uma dispersao ideal das prticulas de matéria sélida e uma
dispersdo homogénea. Esses podem ser obtidos mediante alteragdo do va-
lor do pH. No caso de 6xido metalico pirogénico, isso pode ocorrer mediante
adicdo de um acido.

As dispersbdes podem ser liberadas de outras particulas grossas

dispersaveis, ndo molhadas ao final da operacdo de dispersio inclusive por
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peneiramento.

Para o método, de acordo com a invencgao, € utilizada agua co-
mo agente dispersante para particulas de 6xido metalico. Solventes organi-
cos estéo descartados devido ao risco da contaminagao por carbono. A agua
é especialmente preferivelmente empregada na forma de elevada pureza
(Fe < 2ppb), tal como por exemplo, pode ser obtida de acordo com o método
conhecido na literatura cientifica ou esta comercialmente disponivel. E prefe-
rivelmente empregada agua purificada, que apresenta uma resisténcia de =
18 MegaOhm™cm.

A dispersao apresenta uma porcentagem de particulas de 6xido
metalico entre preferivelmente 5 e 40% em peso, preferivelmente entre 10 e
30% em peso, e especialmente preferivelmente ntre 15 e 25% em peso. Se
como moldagem por executada a prensagem em tabletes, sera selecionado
um teor de matéria sélida bem mais elevado atpe 100% em peso. Se as par-
ticulas de 6xido metalico pirogénico forem misturadas a particulas de 6xido

metalico precipitadas, entdo, como no caso do acido silicico de precipitagéo,

- o teor de sélidos na dispersao com relagdo ao limite maximo de uma disper-

sao exclusivamente de particulas de 6xido metalico pirogénico em agua po-
dera ser aumentado de 40% em peso para até 65% em peso. Neste caso, &
preferido um teor de solidos de 5% em peso a 65% em peso, especialmente
preferivelmente de 15% em peso a 50% em peso, totaimente especialmente
preferivelmente de 25% em peso a 35% em peso.

A terceira etapa de processo refere-se a coagulagao da disper-
sao mediante alteragao do valor do pH, preferivelmente através de um ajuste
para um valor de pH de 5,0 a 10,0 ou de 5,0 a 7,5. O ajuste do valor de pH
pode ser feito com auxilio de bases, como por exemplo NaOH, KOH, NH3. E
especialmente preferivelmente utilizado neste caso NH3. A dispersdo, medi-
ante adi¢gdo de NHj;, pode ser transferida da sua faixa homogénea, estavel e
pouco viscosa para uma faixa, na qual a dispersdo coagula e se solidifica.
No estado coagulado podemos falar de um corpo moldado viscoelastico, ou
seja, o modulo eléstico G’é superior ao modulo de perda G™".

Surpreendentemente, verificou-se que a dispersdo era preferi-
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velmente adequada apds pouca adicdo de NHj;, especialmente para uma
moldagem. Uma razao tipica de diéxido de silicio pirogénico em relagao a
solucdo de NH3 a 1% ¢ de 45 para 1. Dispersoes de didxido de silicio piro--
génico comercialmente disponiveis mostram normalmente, dependendo do
teor de sdlidos, um pH de aprox. 3 a 5. Corpos moldados estaveis podem se
formar quando a dispersao € ajustada para uma faixa de pH de preferivel-
mente 5,0 a 10,0, preferivelmente de 5,5 a 8,5, especialmente preferivelmen-
te de 6,0 a 7,0, totalmente especiaimente preferivelmente de 5,5 a 6,9 e to-
talmente especialemente preferivelmente de 6,0 a 6,4. Apos o ajuste para o
valor de pH acima, a dispersao da inicio sob agitagdo dentro de poucos mi-
nutos e forma-se uma massa moldavel com comportamento viscoelastico.
Na medida em que se tratar de corpos moldados feitos de 6xido
metalico pirogénico, esses podem ocorrer com estabilidade suficiente, quan-
do a dispersao é ajustada para uma faixa de pH d epreferiveimente 5,0 a
7,5, preferivelmente de 6,5 a 7,5, especialmente preferivelmente de 7,0 a
7,5. No caso de corpos moldados feitos de didéxido de titanio pirogénico a
estabilidade se mostra suficiente, quando a dispersao € ajustada a uma faixa
de pH de preferivelmente 5,0 a 7,5, preferivelmente de 5,3 a 6,5, especial-
mente preferivelmente de 5,6 a 6,0. Se o objetivo for um corpo moldado es-
tavel feito de di6xido de zircénio pirogénico, a dispersao sera antecipada-
mente ajustada a uma faixa de pH d epreferivelmente 5,0 a 7,5, preferivel-
mente de 5,1 a 6,0, especialmente preferivelmente de 5,3 a 5,7.
Comportamento viscoelastico significa que no caso de um en-
saio de deformacgao reoldgica em oscilagdo o modulo elastico G'é maior do
que o moédulo de perda G™'. Os mdédulos G'e G* podem ser determinados,
de acordo com a equagao T=y(t) * (G'sinwt+ G'* coswt), sendo que T € a
resposta de tensao da amostra a alteragao temporal da deformacéao y(t) em
uma amplitude maxima yo e da velocidade angular w, ou seja y(t) = Yo *
sinwt. A determinagao das quantidades de G'e G é feita, neste caso, na
faixa de plato do médulo elastico G*. O mddulo elastico G'deve ser no senti-
do da invengao, de pelo menos 10000 Pa, preferivelmente de pelo menos

50000 Pa, e o quociente G / G deve ser inferior a 1, preferivelmente inferior
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a 0,55 e totalmente especialmente preferivelmente inferior a 0,25. O mdédulo
respectivo foi medido por meio da geometria placa-placa com fenda de cisa-
Ihamento de 1,5 mm ou em uma outra forma de concretizagcdo de 2mm a
uma temperatura de 230 C.

A aplicagao, de acordo com a invengao, da massa, de acordo
com a invengao, destaca-se por uma estabilidade de longa duragdo do com-
portamento viscoelastico. Isso significa que o moédulo elastico G'apds um
periodo longo de 1 semana a temperatura ambiente em um recipiente fe-
chado, é reduzido a 90% do valor de partida, sendo que o mdédulo foi medido
por meio de uma geometria placa-placa com uma fenda de cisalhamento de
1,5 mm ou em uma outra forma de concretizagédo de 2,0 mm a uma tempera-
tura de 230 C.

Na quarta etapa de processo ¢ feita uma moldagem da massa,
p.Ex. através extrusdo preferivelmente, prensagem em tabletes ou prensa-
gem. Neste caso, podem ser utilizados todos os equipamentos conhecidos
pelo versado na técnica, como extrusora, méduina de prensagem em table-
tes, extrusora de pistdo. A geometria do corpo moldado resulta da ferramen-
ta de moldagem respectivamente selecionada. Podem ser fabricadas geo-
metrias tais como anéis, peletes, cilindros, rodas de carro, esferas etc. O
comprimento de anéis e peletes é definido imediatamente apés a moldagem
mediante o uso de um dispositivo de corte.

ApdGs a moldagem é realizada a secagem do corpo moldado,na
quinta etapa de processo. Isso € feito por meio de métodos conhecidos pelo
versado na técnica (cdmara de secagem, aquecimento por Infra-Vermelho,
microondas). A secgem é feita sob temperaturas entre preferivelmente 250 C
e 2000 C, preferivelmente entre 300 C e 1000 C, totalmente especialmente
preferivelmente entre 400C e 800 C. O tempo de secagem depende da ra-
zao quantitativa dedxido metalico em relagao a agua, porém situa-se entre 2
e 24 horas.

Apds a secagem pode ser feita uma calcinagdo do corpo molda-
do, em uma ultima etapa, de acordo com métodos conhecidos pelo versado

na técnica. E preferida uma calcinagdo em um forno sob atmosfera de ar.
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Um outro gas pode ser misturado ao ar. Neste caso, podem ser utilizados
diferentes gases de protecdo. Como gas de protecio sao indicados todos os
gases de protecdo conhecidos pelo versado na técnica, especialmente pre-
ferivelmente s&o nitrogénio, argénio ou hélio. O ar podem ser completamen-
te substituido pelo gas de protegao. A calcinagdo é feita a temperaturas en-
tre 5000 C e 12500 C, preferivelmente entre 700C e 11000 Ce especialmen-
te preferivelmente entre 8500 C e 10000 C. O tempo de calcinagdo situa-se
entre 0,5 e 10 horas, uma duracéo de calcinagéo tipica € de 2 horas. A ope-
rac&o de calcinagdo pode ser feita sob pressdao normal ou sob vacuo.

Através da etapa de calcinagdo é reduzida a superficie do supor-
te de catalisador, que representa para o processo catalitico um importante
parametro. Como porém os materiais de suporte, de acordo com a invengao,
mostram uma estabilidade suficiente inclusive sem calcinag&o ou apds calci-
nagao a temperaturas baixas, devido a sua excelente homogeneidade, eles,
além da pureza mais elevada, dispdem também de superficies de suporte e
volumes de poros mais elevados em relagdo aos do estado da técnica.

Um outro objeto € um corpo moldado estavel, livre de agente
ligante, e de elevada pureza, feito de 6xidos metalicos, caracterizado pelo
fato de o corpo moldado apresentar preferivelmente uma soma de impurezas
(todos os metais assim como carbono e fosforo enxofre), inferior a 100 ppm,
a resisténcia a4 compressio ser de pelo menos 2 N/mm? e a porcentagem de
desprendimentos na presenca d eliquidos ou gases ¢é inferior a 5% em peso.

E caracterizado pelo fato de ele estar tanto no estado sinterizado
como no estado verde livre de impurezas inorganicas e organicas. A presen-
te invencao refere-se a um corpo moldado estavel, caracterizado pelo fato
de o corpo moldado apresentar uma soma de impurezas (todos os metais
assim como carbono e fosforo e enxofre), inferior a 400 ppm, preferivelmente
inferior a 250 ppm, especialmente preferivelmente inferior a 100 ppm, total-
mente especialmente preferivelmente inferior a 50 ppm e totalmente especi-
almente preferivelmente'inferior a 20 ppm. O corpo moldado apresenta ainda
mais preferivelmente uma soma de impurezas (todos os metais assim como

fésforo e enxofre e carbono) inferior a 10 ppm e o mais preferivelmente infe-
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riora 1 ppm.

Além disso, o corpo moldado, em uma forma de concretizagao
preferida, € caracterizado pelo fato de a soma composta de enxofre e fosforo
é preferivelmente de no maximo em 5ppm, preferivelmente no maximo 0,5
ppm. A contaminagdo por carbono situa-se preferivelmente abaixo de 50
ppm, preferivalmente abaixo de 1 ppm. O corpo moldado contém, além dis-
so, impurezas de preferivelmente 80 ppm, somando todos os metais, preferi-
velmente no maximo 20 ppm.

Uma particulridade dessa invengao € o fato de apesar da eleva-
da pureza da massa, o que normalmente produz uma baixa viscosidade,
esta present um comportamento viscoelastico. Diferentemente deste caso,
de acordo com o estado da técnica, é conhecido o fato de que especialmen-
te impurezas, adigdes ou agentes dopantes para um aumento da viscosida-
de e do comportamento viscoelastico. Neste caso, fazem parte entre outros
os ligantes ja citados, mas também impurezas metalicas. A massa e o corpo
moldado sao portanto livres de ligantes inorganico-/organico-quimicos, como
por exemplo glicerina, caolina, agucar, amido, uréia, cera, metilcelulose, es-
tearato de magnésio, grafite, estearato de aluminio, polietilenoglicol, 6xido
de polietileno.

E igualmente importante que o corpo moldado mantenha no
momento da fabricagdo seu formato definido pela ferramenta de moldar. De-
formagdes durante e imediatamente apds a moldagem, produzem diferengas
de densidade e tensdes, que acarretam durante o processo de secagem e
de sinterizagdo defeitos (desprendimentos, pd fino) no corpo moldado. Os
suportes fabricados apresentam, de acordo com a invengdo, uma porcenta-
gem de desprendimentos preferivelmente inferior a 5% em peso, preferivel-
mente inferior a 1% em peso e totalmente especialmente preferivalmente
inferior a 0,5% em peso.

O corpo moldado, de acordo com a invengao, pode ser utilizado
em geral em todos os métodos ou etapas de trabalho conhecidos pelo ver-
sado na técnica, nos quais sdo desejadas as propriedades do corpo molda-

do e especiaimente do material poroso presente no corpo moldado. O corpo
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moldado, de acordo com a invengao, é especialmente preferivelmente utili-
zado como catalisador em reagdes quimicas, ou serve como material de su-
porte, sobre o qual sdo aplicados os respectivos componentes ativos ade-
quados ao processo.

O processo refere-se ndo apenas a 6xidos metalicos pirogéni-
cos, tais como SiO., Al;O3, ZrO; e TiO,, mas também compreende em geral
oxidos metalicos do tipo SiO,, Al,Os3, ZrO, e TiO2, embora sejam preferidos
oxidos metalicos pirogénicos devido a sua distribuigio fina.

Devido a elevada pureza do p6 de partida e do processo de fa-
bricacdo de elevada pureza, é possivel uma dopagem seletiva de cada 6xido
metalio de elevada pureza cada outro 6xido metalico de elevada pureza,
sem que a pureza total exigida se perca desse modo. Um exemplo preferido
e a fabricagdo de suportes de catalisador azidicos mediante dopagem de
SiO2 pirogénico com Al,O3; pirogénico. Através dessa dopagem sao criados
centros de acido de Lewis no SiO,. Nesse sentido, podem ser produzidos a
partir dos 6xidos preferivelmente de elevada pureza SiO,, Al,O3, ZrO, e Ti-
O2, 6xidos mistos dopados, que sdo dopados com qualquer um dos dxidos
de elevada pureza SiO,, Al,O3, ZrO; e TiO,. A pureza total descrita refere-se,

neste caso, sempre ao componente principal. Se, por exemplo, for dopado

= SiOy, AlLO3, ZrO; e TiO2, entdo Si e O serdo parte integrante principal. As

impurezas s&o, portanto, os elementos carbono, fosforo, enxofre e todos os
metais exceto Si, sendo que a soma de impurezas (todos os outros metais
assim como carbono e fésforo e enxofre) é inferior a 400 ppm. Se, por e-
xemplo, SiO2 pirogénico for misturado com acido silicico de precipitagdo ou
Fused Silica, entdo neste caso Si e O deverao ser considerados como partes
integrantes principais.

A elevada pureza dos corpos moldados ndo dopados, que se
formaram, permite também a dopagem com outros agentes dopantes inor-
ganicos. Uma condigdo é que a soma de impurezas, ou seja, todos os ele-
mentos exceto Si e O, ser sempre inferior a 400 ppm, preferivelmente inferior
a 250 ppm, especialmente preferivelmente inferior a 100 ppm e totalmente

especialmente preferivelmente inferior a 50 ppm. Como agentes dopantes
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podem ser selecionados sais metdlicos inorganicos. Neste caso, pode se
tratar de, por exemplo, haletos, éxidos, nitratos, nitretos, silicatos, carbinatos,
boratos, aluminatos, molibdatos, tungstenatos, vanadatos, niobatos, tantala-
tos, titanatos, ou zirconatos. Como contra-ion a esses componentes inorga-
nicos, pode ser empregado a principio cada espécia catidbnica. Preferivel-
mente trata-se de um cation do grupo dos ions alcalinos ou alcalinos-
terrosos. E totalmente especialmente preferivelmente utilizado um cation
alcalino.

Em duas formas de concretizagao especiais SiO, de elevada
pureza € misturado a Al:O3 de elevada pureza ou SiO, de elevada pureza
com TiOz de elevada pureza em quaisquer razdes. Nesses casos, Si e Al ou
Si e Ti valem como componentes principais. Sd0 consideradas como impu-
rezas os elementos carbono, fésforo, enxofre e todos os metais exceto Si e
Al, ou Si e Ti.

Mediante o uso de 6xidos finamente divididos, formam-se corpos
moldados com superficies elevadas. As superficies BET obtidas situam-se
entre preferivelmente 30 m?/g e 500 m?/g, preferivelmente entre 150 m?/g e
450 m?/g e especialmente preferivelmente entre 250 m?%/g e 400 m?/g. Os
oxidos finamente divididos permitem além disso a fabricagdo de um corpo
moldado com elevado volume de poros, que situa-se entre preferivelmente
0,5 mi/g e 1,8 ml/g, preferivelmente entre 0,7 ml/g e 1,25 mi/g e especial-
mente preferivelmente entre 0,9 ml/g e 1,2 mi/g.

Por meio de calcinagdo podem ser formados corpos moldados
de poro fino a partir dos 6xidos metalicos finamente divididos. A porcenta-
gem de poros com um didmetro entre 10 nm e 20 nm situa-se tipicamente
em mais de 50%, preferivelmente em mais de 70% e especialmente preferi-
velmente em mais de 80%.

O corpo moldado apresenta ja no estado secado, uma elevada
estabilidade de forma e resisténcia superior e 2N/mm?, preferivelmente su-
perior e 10 N/mm?, em uma superficie BET de 50 m?g a 500 m?/g, preferi-
velmente de 250 m?g a 450 m%g, com um volume de poros de 0,7 ml/g a

1,8 ml/g, preferivelmente de 1 ml/g a 1,6 mi/g e com uma porcentagem de
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poros com didmetros de 20 nm a 100 nm de pelo menos 20%, preferivel-
mente de pelo menos 50%, especialmente preferivelmente de pelo menos
75%. No estado calcinado a resisténcia é mais elevada, preferivelmente su-
perior a 10 N/mm?, preferivelmente superior a 30 N/mm?, especialmente pre-
ferivelmente superior a 100 N/mm? com uma superficie BET de 30 m%/g a
400 m?/g, com um volume de poros de 0,5 ml/g a 1,5 ml/g, preferivelmente
de 0,7 ml/g a 1,2 ml/g e com uma porcentagem de poros com didmetros de 5
nm a 20 nm de pelo menos 50%, preferivelmente de pelo menos 75%, espe-
cialmente preferivelmente de 85%. Tanto no estado verde secado como
também no estado calcinado esta presente uma distribuicao de poros mo-
nomodal.

Estabilidade de forma significa no sentido da invencdo também
que o suporte mostra em conato com gases ou liquidos, tais como agua, por
um periodo de pelo menos 48 horas, no maximo 0,5% em peso de ocorrén-
cias de desprendimentos. Isso é importante tanto para a impregnacgio do
suporte com substancia ativa como também para a aplicagdoem um reator
quimico. Desprendimentos podem provocar no caso de aplicagdo uma ele-
vada perda de pressdo no reator.

Os corpos moldados, de acordo com a invengdo, se destacam
pelo fato de eles serem fabricados sem a adigdo habitual de agentes auxilia-
res/aditivos, como por exemplo agentes auxiliares de extrusdo, formadores
de poros ou sois. Ao serem dispensadas substancias auxiliares, mantém-se
a elevada pureza quimica dos 6xidos metalicos (por exemplo pirogénicos). O
formato de suporte dos materiais ndo é decisivo para o método, de acordo
com a invengado. Para a invencao também ndo € um fator decisivo se os
componentes ativos serdo adicionados antes da etapa de moldagem da
massa pastosa, e portanto, se estdo presentes mais ou menos finamente
distribuidos sobre o material de suporte ja imediatamente apos a etapa de
moldagem, ou se seréo aplicados somente apos o término definitivo do su-
porte de catalisadores em uma etapa de processo subsequente, por exem-
plo por meio de impregnacao.

Um outro objeto da invengdo € um suporte de catalisador, que é
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um corpo moldado estavel, livre de agentes ligantes e de elevada pureza,
feito de 6xidos metdlicos. Esse corpo moldado serve como suporte para
substancias de agao catalitica. A substancia cataliticamente ativa pode, nes-
te caso, ser adicionada ou ja durante a fabricagio do corpo moldado, ou ser
incorporada no corpo moldado somente apés a fabricagdo do corpo molda-
do, por exemplo por impregnagao.

Fazem parte das substancias cataliticamente ativas, que podem
ser suportadas pelo corpo moldado descrito nessa invengdo, metais, tais
como, Pd, Au, Pt, Ru, Rh, Re, Ni, Fe, Co, Cu, Mo, Sn e Ag, 6xidos, como
por exemplo V205, MoO3, W03, P205, Nb20s, Ta,0s, Bi203, Ti0», A1,03, Crs03,
Zr02, CoO, NiO, Mn0,, Fez03, Sby03, Sn0,, Ce0,, CuO, MgO e ZnO, zedlita,
molibdato de bismuto, K3S,07, acetilida de cobre, complexos fosfinicos,
complexos carbonilicos, halogenideos, como por exemplo cloreto de cobre,
cloreto de paladio, cloreto de aluminio, BF3, SbFs, acidos, tais como HF,
H3PO04, CF3S03H, Nafion, diéxido de zirconio sulfatado, acidos polisulfénicos
e heteropoliacidos tais como compostos organicos, como por exemplo enzi-
mas, silanos, metilaluminoxano e metaloceno. Os catalisadores aqui relacio-
nados podem ser suportados individualmente e na forma de misturas aleato6-
rias de corpo moldado. O catalisador composto de material de suporte e
substéncia ativa pbde ser utilizado para diversas reacdes cataliticamente
assistidas, especialmente no caso da sintese quimica. Isso diz respeito a
reagGes, como por exemplo alquilagbes, isomerizagbes, polimerizagoes,
hidrogenagdes, reacgdes de oxidagdo, hidratagbes, sintese de Fischer-
Tropsch e acetoxilagdes.

O corpo moldado, de acordo com a invencgéo, ja pode ser aplica-
do no estado verde, ou seja apenas secado e nao calcinado para reacgdes
cataliticas.

A superficie BET é preferivelmente determinada de acordo com
a norma DIN-66131, com nitrogénio.

A distribuicdo de poros € preferivelmente determinada por meio
de porosimetria ao mercurio. A determinacio do volume de poros é feita pre-

ferivelmente de acordo com a norma DIN 66134 (Langmuir, p/po= 0,9995). A
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resisténcia € preferivelmente determinada com auxilio da maquina de teste
universal Z 400 E com 1 kN de transdutor de forga. As resisténcias indicadas
nos exemplos foram medidas em corpos moldados na vertical e na horizon-
tal. A resisténcia é referida a superficie de apoio do corpo moldado em mm?
na medigdo. A determinagao das fungdes viscoelasticas G'e G™* e da visco-
sidade ¢ feita preferivelmente sob utilizagido de um redmetro Haake RS600
com disposi¢do placa-placa com um didametro d eplaca de 35 mm e uma
fenda de cisalhamento de 1,5 mm ou em uma outra forma de concretizagdo
de 2mm a 230 C. O esforgo de cisalhamento é de 1 Pa. O ciclo de medigdo
é: oscilagdo com 3.183 Hz e 120 s, rotagdo com 1000 giros em 30 segundos,
oscilagdo com 3.183 Hz e 1000 segundos. O platé da segunda medicdo de
oscilagao € utilizado para a analise.

A porcentagem de desprendimentos é verificada preferivelmente
por peinaramento. Ela se refere & porcentagem em peso que passa por uma
peneira oscilante, com relalgdo ao peso total da carga de corpo moldado
selecionada. A superficie de penetragdo de peneiraé neste caso de 80% da
menor superficie de corpo moldado.

A medicdo do valor do pH das dispersdes de éxido metalico, em
modificagdo da norma DIN-787/9, nao é feita em uma dispersdo aquosa a
5% em peso, mas a 4% em peso.

A determinacao das impurezas € feita preferivelmente de acordo
com o método de analise ICP (Inductive Coupled Plasma, modelo do apare-
Iho ICP-MS HP4500 ou ICP-AES Optima 3000). O limite de detecgdo do mé-
todo € inferior a 1 ppb (ICP/MS) ou inferior a 0.5 ppm (ICP/AES).

A determinagido da impureza por carbono é realizada preferivel-
mente no aparelho leco CS230 e Leco GC-TOF.

Tabela 1: impurezas dos 6xidos metalicos pirogénicos em ppb,
do suporte fabricado no exemplo respectivo (B1-B16) em ppm e dos supor-
tes comparativos K1 (fabricados conforme documento US2004106835) ou
K2 (fabricado conforme documento W02006052688) em ppm, detectadas

com ICP/MS (nw= nao detectavel, HB = componente principal).
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Ex. | Cu | Fe Ti Al | Ca | Mg | Na K Ni Cr c P s
HDK| 4 1730 <i | 62 | 66 | 134 | 19 9 (1671235 | nw { 60 | nw

';Er <1 |25 2 (31|64 11 |11|5 ]| 2|2 |nw|[nw]|nw
Bl {001] 1 |003|03(03|02|02]|01]|03|0,3]nw |0,06]| nw
B2 [0,01| 1 [0,02/0,1(02]|02]|01{01{02]|03]| nw |0,06]| nw
B3 [0,03] 2 [0,05/03|04|03|03/|02|05]|03]|nw 006 nw
B4 [0,03| 2 (0,05/03(04|03(02|01]|05]|03]|nw |[0,06|nw

BS (0,01 0,3 0,01} 0,1 | 0,1 (0,04{ 0,1 {0,02{0,08|0,02{ nw (0,01 nw
B6 {0,03(03|005|03)|02}|0,1]|0,1(003|02]|0,1]|nw |[0,02] nw
B7 | 0,1 8 1 60 2 1 5 |05 1 1 10 [ 0,5 ] 0,5

B8 | 0,1 5 63 2 2 1 4 |05 1 1 10 1 1
B9 | 0,1 5 5 4 1 5 1 1 1 10 | 0.4 1
BIO (0,04 3 |007|{05|05|04]|05({02/|08|04]| 5 |01]0,7
BIl |10,03| 1 {0,05(02|03(02(0,1(01|04|0,1]| nw {0,05| nw

B13| 0,1 | 10 | 01 1 5 2 6 |05 2 1 40 1 2
B14 (0,02( 1 |0,04}{02|02|0,1]0,1]005|03]|0,1]| nw |0,06]| nw
B15 0,03 2 0,05/03|04 )03} 74 2 05|03 | nw 0,06 | nw
B16 (0,03 2 (0,05{03 (04|03 | 3 70 [ 05103 | nw |0,06| nw
B17| 0,1 | 10 2 HB | 5 3 10 [ 056 | 2 1 25 1 2
B18 | 0,1 5 HB | 4 3 1 5 |05 1 1 20 1 1
Kl 10 100 | 95 | 55 | 147
K2 40 200 | 900 | 150 | 200
B1910,03( 4 |0,05(1,1|1,2]|03 ]| 49 4 (0503 ]| nw |0,06( nw
B20|0,03| 3 |0,1|04|04|03/02|01[|05|03]| nw [006]| nw
B21 /0,03 4 (005 2 |05|03|04{02|05]|03]| nw [0,06| nw

Exemplos:

Exemplo 1:
Através do dispersador 300 g de didxido de silicio pirogénico

(superficie BET 300 m?/g) s&o bidestilados 1200 g. H20 ¢é dispersado. A dis-
persdo é dispersa posteriormente durante 30 minutos a uma velocidade cir-
cunferencial dos discos dispersadores de 12 m/s. Através de uma célula de
fluxo por ultrassom, modelo Hielsch UP400S (400 W, 24 kHz) a dispersao
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resultante € dirpersada sob utilizagdo de um gerador de ultrassom feito de
vidro de Quartz. A dispersao é conduzida para dentro do circuito, neste caso,
por 20 minutos. A argila liquida € tranferida para um misturador planetario
com 2 agitadores de paletas. A uma velocidade de 100 U/min 4,5 g da solu-
¢do NH3 a 1% s&o adicionados em gotas. Apds realizada adigdo é feita agi-
tagdo ainda por mais 10 minutos. Em seguida a mistura é colocada em uma
extrusora de pistdo. Paralelamente sdo medidos reologia e valor do pH de
uma amostra: G'=60000, G"= 10000, pH=6,2.

A massa extrudada em uma extrusora de pistdo através de uma
matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no comprimento
desejado do corpo moldado. Os corpos moldados obtidos — neste caso pele-
tes com um comprimento de 6 mm, um didmetro de 6 mm — sdo secados por
24 horas a uma temperatura de 85 °C. Os corpos moldados, de acordo com
a invengdo, apresentam uma superficie (superficie BET) de 290 m?/g e um
volume de poros de 1,1 ml/g. A resisténcia mecanica dos peletes € de 11
N/mm?. Os valores de pureza correspondentes aparecem indicados na tabe-
la1.

Exemplo 2:

Sao colocados em um béquer de plastico de 4 litros 1155 g de
H20 destilados. Através de um disco dispersador revestido de material plas-
tico 345 g de didxido de silicio pirogénico (superficie BET 400 m?%/g) sdo agi-
tados a uma velocidade de 1000 U/min. Em seguida é feita agitagdo a uma
velocidade circunferencial de 14 m/s durante 40 minutos. A argila liquida é
transferida para um misturador planetario com 2 agitadores de paletas reves-
tidos com material plastico. A uma velocidade de 100 U/minutos 7,5 g da
solugdo de NH3 a 1% sao adicionados em gotas. Apos realizada adigéao é
feita agitagdo por mais 5 minutos. Em seguida a mistura é colocada em uma
extrusora de pistdo. Paralelamente sdo medidos reologia e valor do pH de
uma amostra: G'=200000, G"= 25000, pH=6.1.

A massa é extrudada em uma extrusora de pistiao através de
uma matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no compri-

mento desejado do corpo moldado. Os corpos moldados obtidos — neste ca-
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so peletes com um comprimento de 6 mm, um didmetro de 6 mm — sio se-
cados durante 24 minutos a uma temperatura de 85 °C. Os corpos molda-
dos, de acordo com a invengao apresentam uma superficie (superficie BET)
de 350 m?%g e um volume de poros de 1,1 mi/g. A resisténcia mecanica dos
peletes é de 15 N/mm?. Os valores de pureza correspondentes aparecem
indicados na tabela 1.
Exemplo 3:

A fabricagcdo do suporte é analogo ao Exemplo 2. Em seguida o
suporte € sinterizado ainda a 950°C. Os corpos moldados, de acordo com a
invengdo apresentam uma superficie (superficie BET) de 300 m?/g e um vo-
lume de poros de 1,0 ml/g. A resisténcia mecanica dos peletes é de 42
N/mm?. Os valores de pureza correspondentes aparecem indicados na tabe-
la 1.
Exemplo 4:

A fabricagdo do suporte é analogo ao Exemplo 2. Em seguida o
suporte e sinterizado ainda a 1060°C. Os corpos moldados, de acordo com a
invengdo, apresentam uma superficie (superficie BET) de 205 m?/g e um
volume de poros de 0,75 ml/g. A resisténcia mecéanica dos peletes é de 261
N/mm?. Os valores de pureza correspondentes aparecem indicados na tabe-
la 1.
Exemplo 5:

- S&o colocados em um béquer de plastico de 4 litros 1140 g de

H20 destilados. Através de um disco dispersador feito de vidro de Quartzo
360 g de didxido de silicio pirogénico (superficie BET 400 m?/g, fabricada
conforme Wa 10203 — de elevada pureza) sdo agitados a uma velocidade de
800 U/min. Em seguida ¢é feita agitacdo a uma velocidade circunferencial de
12 m/s dos discos dispersadores durante 40 minutos. A argila liquida é trans-
ferida para um misturador planetario com 2 agitadores de paletas revestidos
com material plastico. A uma velocidade de 100 U/minutos 8,5 g da solugéo
de NH3 a 1% s&o adicionados em gotas. Apos realizada adigdo é feita agita-
¢ao por mais 3 minutos. Em seguida a mistura é colocada em uma extrusora

de pistdo. Paralelamente sdo medidos reologia e valor do pH de uma amos-
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tra: G'=120000, G"= 20000, pH=6.0.

A massa é extrudada em uma extrusora de pistdo através de
uma matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no compri-
mento desejado do corpo moldado de 6 mm. Os corpos moldados obtidos —
neste caso peletes com um comprimento de 8 mm, um didmetro de 6 mm —
sao secados durante 24 minutos a uma temperatura de 85 °C. Os corpos
moldados, de acordo com a invengdo apresentam uma superficie (superficie
BET) de 340 m?g e um volume de poros de 1,1 ml/g. A resisténcia mecani-
ca dos peletes é de 16 N/mm?. Todas as etapas de fabricagdo transcorrem
sob condigbes de sala limpa. Os valores de pureza correspondentes apare-
cem indicados na tabela 1.

Exemplo 6:

A fabricagdo do suporte € analoga ao exemplo B5. Em seguida,
o suporte é sinterizado ainda a 950°C. Os corpos moldados, de acordo com
a invengao, apresentam uma superficie (superficie BET) de 310 m2/g e um
volume de poros de 1,0 ml/g. A resisténcia mecanica dos peletes é de 49
N/mm?. Os valores de pureza correspondentes aparecem indicados na tabe-
la 1.

Exemplo 7:

Sé&o colocados em um béquer de plastico de 60 litros 23,1 kg de
H20 destilados. Através de um disco dispersador revestido de material plas-
tico 6,9 kg de diéxido de silicio pirogénico (superficie BET 400 m?/g) s3o agi-
tados a uma velocidade de 1000 U/min. Em seguida é feita agitagdo a uma
velocidade circunferencial de 10 m/s durante 25 minutos. Neste caso, 0,5 g
de 6xido de aluminio do tipo Dispersal P2 (disponivel comercialmente pelo
fabricante Sasol) sdo colocados. Em seguida é feita uma agitagdo a uma
velocidade circunferencial dos discos dispersadores de 12 m/s por 30 minu-
tos. A argila liquida é transferida para um misturador planetario com 2 agita-
dores de paletas revestidos com material plastico. A uma velocidade de 100
U/minutos 170 g da solugdo de NH3 a 1% s&o adicionados em gotas. Apos
realizada adigao ¢ feita agitagdo por mais 5 minutos. Em seguida a mistura é

colocada em uma extrusora de pistdo. Paralelamente sdo medidos reologia

-
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e valor do pH de uma amostra: G'=270000, G"= 30000, pH=6.8.

A massa é extrudada em uma extrusora de pistdo através de
uma matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no compri-
mento desejado do corpo moldado. Os corpos moldados obtidos — neste ca-
so peletes com um comprimento de 6 mm, um didmetro de 6 mm — sdo se-
cados durante 24 minutos a uma temperatura de 85 °C. Os corpos molda-
dos, de acordo com a invengdo apresentam uma superficie (superficie BET)
de 330 m%/g e um volume d eporos de 1,1 ml/g. Em seguida o suporte & sin-
terizado aonda a 10400 C. Os corpos moldados, de acordo com a invengao,
apresentam uma superficie (superficie BET) de 200 m%g e um volume de
poro de 0,85 ml/g. A resisténcia mecanica dos peletes é de 113 N/mm?.
Exemplo 8:

Sé&o colocados em um béquer de plastico de 60 litros 23,1 kg de
H20 destilados. Através de um disco dispersador revestido de material plas-
tico 6,9 kg de didxido de silicio pirogénico (superficie BET 400 m?/g) sdo agi-
tados a uma velocidade de 1000 U/min. Em seguida é feita agitacdo a uma
velocidade circunferencial de 10 m/s durante 25 minutos. Neste caso, 0,5 g
de didxido de titdnio pirogénico (superficie BET 350 m?/g) sdo colocados.
Em seguida é feita uma agitagdo a uma velocidade circunferencial dos dis-
cos dispersadores de 12 m/s por 30 minutos. A argila liquida é transferida
para um misturador planetario com 2 agitadores de paletas revestidos com
material plastico. A uma velocidade de 100 U/minutos 140 g da solugio de
NH3 a 1% s&o adicionados em gotas. Apds realizada adigdo é feita agitagao
por mais 5 minutos. Em seguida a mistura é colocada em uma extrusora de
pistdo. Paralelamente sdo medidos reologia e valor do pH de uma amostra:
G'=230000, G"=27000, pH=6,5.

A massa é extrudada em uma extrusora de pistdo através de
uma matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no compri-
mento desejado do corpo moldado. Os corpos moldados obtidos — neste ca-
so peletes com um comprimento de 6 mm, um didmetro de 6 mm e com um
furo de 3 mm — sdo secados durante 24 minutos a uma temperatura de 85

°C. Os corpos moldados, de acordo com a invencg&o apresentam uma super-
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ficie (superficie BET) de 340 m?g e um volume de poros de 1,1 ml/g. Em
seguida o suporte é sinterizado ainda a 9050 oC. Os corpos de suporte anu-
lares, de acordo com a invengdo, apresentam uma superficie (superficie
BET) de 300 m%g e um volume de poro de 1,0 ml/g. A resisténcia mecéanica
dos anéis é de 28 N/mm?.

Exemplo 9:

S&o colocados em um béquer de plastico de 60 litros 23,1 kg de
H20 destilados. Através de um disco dispersador revestido de material plas-
tico 6,9 kg de didxido de silicio pirogénico (superficie BET 400 m?%/g) s3o agi-
tados a uma velocidade de 1000 U/min. Em seguida é feita agitacdo a uma
velocidade circunferencial de 10 m/s durante 25 minutos. Neste caso, 0,5 g
de diéxido de titanio pirogénico (superficie BET 70 m?/g) sdo colocados. Em
seguida e feita uma agitagdo a uma velocidade circunferencial dos discos
dispersadores de 12 m/s por 30 minutos. A argila liquida é transferida para
um misturador planetario com 2 agitadores de paletas revestidos com mate-
rial plastico. A uma velocidade de 100 U/minutos 120 g da solugédo de NH3 a
1% sao adicionados em gotas. Apds realizada adigédo ¢ feita agitagdo por
mais 5 minutos. Em seguida a mistura é colocada em uma extrusora de pis-
tdo. Paralelamente sdo medidos reologia e valor do pH de uma amostra:
G'=240000, G"= 28000, pH=6,2.

A massa é extrudada em uma extrusora de pistdo através de
uma matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no compri-
mento desejado do corpo moldado. Os corpos moldados obtidos — neste ca-
so aneis com um comprimento de 6 mm, um didmetro de 6 mm e com um
furo de 3 mm — sdo secados durante 24 minutos a uma temperatura de 85
°C. Os corpos de suporte anulares, de acordo com a invengdo apresentam
uma superficie (superficie BET) de 310 m%/g e um volume de poros de 1,1
ml/g. Em seguida o suporte é sinterizado ainda a 950 oC. Os corpos de su-
porte anulares, de acordo com a invengdo, apresentam uma superficie (su-
perficie BET) de 280 m%/g e um volume de poros de 1,0 mi/g. A resisténcia

mecanica dos anéis é de 30 N/mm?.

Exemplo 10:
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S&o colocados em um béquer de plastico de 4 litros 1155 g de
H20 destilados. Através de um disco dispersador revestido de material plas-
tico 310 g de dioxido de silicio pirogénico (superficie BET 400 m?/g) sdo agi-
tados a uma velocidade de 1000 U/min. Em seguida é feita agitagdo a uma
velocidade circunferencial de 10 m/s dos discos dispersadores durante 25
minutos. Neste caso, 35 g de acido silicico de precipitagéao do tipo Sipernat
50S (comercialmente disponivel pelo fabricante Degussa) s&do colocados.
Em seguida é feita agitacdo a uma velocidade circunferencial dos discos
dispersadores de 10 m/s durante 30 minutos. A argila liquida é transferida
para um misturador planetario com 2 agitadores de paletas revestidos com
material plastico. A uma velocidade de 100 U/minutos 4,5 g da solugio de
NH3 a 1% sé&o adicionados em gotas. Apés realizada adigéo é feita agitacdo
por mais 5 minutos. Em seguida a mistura é colocada em uma extrusora de
pistdo. Paralelamente sao medidos reologia e valor do pH de uma amostra:
G'=280000, G"= 31000, pH=6,6.

A massa é extrudada em uma extrusora de pistdo através de
uma matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no compri-
mento desejado do corpo moldado de 6 mm. Os corpos moldados obtidos —
neste caso peletes com um comprimento de 6 mm, um didmetro de 6 mm —
sdo secados durante 24 minutos a uma temperatura de 85 °C. Os corpos
moldados, de acordo com a invencgao apresentam uma superficie (superficie
BET) de 380 m%/g e um volume de poros de 1,2 ml/g. Em seguida, o suporte
€ ainda sinterizado a 1035 oC. Os corpos moldados, de acordo com a inven-
¢&o, apresentam uma superficie (superficie BET) de 230 m?%/g e um volume
de poros de 0,9 ml/g. A resisténcia mecanica dos peletes é de 121 N/mm?.
Exemplo 11:

S&o colocados em um béquer de plastico de 4 litros 1155 g de
H20 destilados. Através de um disco dispersador revestido de material plas-
tico 330 g de didxido de silicio pirogénico (superficie BET 400 m?%/g) sdo agi-
tados a uma velocidade de 1000 U/min. Em seguida é feita agitagdo a uma
velocidade circunferencial de 10 m/s dos discos dispersadores durante 25

minutos. Neste caso, 50 g de Fused Silica (tamanho de particula 100 ym)
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sao colocados. Em seguida é feita agitacdo a uma velocidade circunferencial
dos discos dispersadores de 1000 m/s durante 20 minutos. A argila liquida &
transferida para um misturador planetario com 2 agitadores de paletas reves-
tidos com material plastico. A uma velocidade de 100 U/minutos 6 g da solu-
c¢édo de NH3 a 1% sao adicionados em gotas. Apds realizada adigéo ¢ feita
agitagdo por mais 5 minutos. Em seguida a mistura & colocada em uma ex-
trusora de pistdo. Paralelamente sdo medidos reologia e valor do pH de uma
amostra: G'=130000, G"= 20000, pH=6,5.

A massa é extrudada em uma extrusora de pistdo através de
uma matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no compri-
mento desejado do corpo moldado de 6 mm. Os corpos moldados obtidos —
neste caso peletes com um comprimento de 8 mm, um didmetro de 6 mm —
sao secados durante 24 minutos a uma temperatura de 85 °C. Os corpos
moldados, de acordo com a invengao apresentam uma superficie (superficie
BET) de 300 m?%g e um volume de poros de 0,9 ml/g. Em seguida, o suporte
€ ainda sinterizado a 1050 oC. Os corpos moldados, de acordo com a inven-
¢do, apresentam uma superficie (superficie BET) de 210 m%/g e um volume
de poros de 0,8 ml/g. A resisténcia mecanica dos peletes & de 155 N/mm?.
Exemplo 12:

S&o colocados em um béquer de plastico de 60 litros 23,1 kg de
H20 destilados. Através de um disco dispersador revestido de material plas-
tico 45 kg de 6xido de aluminio pirogénico (superficie BET 110 m?/g) sdo
agitados a uma velocidade de 1000 U/min. Em seguida ¢é feita agitagdo a
uma velocidade circunferencial de 11 m/s durante 40 minutos. A argila liqui-
da é transferida para um misturador planetario com 2 agitadores de paletas
revestidos com material plastico. A uma velocidade de 100 U/minutos 120 g
da solugédo de NH3 a 1% sao adicionados em gotas. Apds realizada adigéao &
feita agitacdo por mais 10 minutos. Em seguida a mistura é colocada em
uma extrusora de pistdo. Paralelamente sdo medidos reologia e valor do pH
de uma amostra: G'=10000, G"= 800, pH=7,3.

A massa é extrudada em uma extrusora de pistdo através de

uma matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no compri-
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mento desejado do corpo moldado. Os corpos moldados obtidos — neste ca-
SO aneéis com um comprimento de 5 mm, um didmetro de 5 mm e com um
furo de 2,5 mm — sdo secados durante 24 minutos a uma temperatura de 85
°C e a uma umidade relativa do ar de 50%. Os corpos de suporte anulares,
de acordo com a invengdo apresentam uma superficie (superficie BET) de
100 m%/g e um volume de poros de 0,75 mi/g. A resisténcia mecéanica dos
anéis é de 9 N/mm?.
Exemplo 13:

Através do dispersador 300 g de diéxido de silicio pirogénico
(superficie BET 400 m?/g) s&o bidestilados 1200 g. H20 & dispersado. A dis-
persao é dispersa posteriormente durante 30 minutos a uma velocidade cir-
cunferencial dos discos dispersadores de 12 m/s. Através de um moinho de
esferas com mecanismo agitador com esferas de moagem de vidro de
quartzo de 2mm, as particulas sdo moidas na dispersdo resultante a uma
velocidade angular de agitacdo de 8 m/s e um nivel de preenchimento de
esferas de moagem de 60% durante 4 horas. A argila liquida é tranferida
para um misturador planetario com 2 agitadores de paletas. A uma velocida- -
de de 100 U/min 3,5 g da solugdo NH3 a 1% s&o adicionados em gotas. A-
pos realizada adigao é feita agitagdo ainda por mais 10 minutos. Em seguida
a mistura € colocada em uma extrusora de pistdo. Paralelamente sdo medi-
dos reologia e valor do pH de uma amostra: G'=130000, G"= 23000, pH=6,2.

A massa € extrudada em uma extrusora de pistdo através de
uma matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no compri-
mento desejado do corpo moldado. Os corpos moldados obtidos — neste ca-
so peletes com um comprimento de 6 mm, um diametro de 6 mm — sé&o se-
cados por 24 horas a uma temperatura de 85 °C. Os corpos moldados, de
acordo com a invengao, apresentam uma superficie (superficie BET) de 330
m?/g e um volume de poros de 1,1 ml/g. A resisténcia mecénica dos peletes
é de 22 N/mm?. Os valores de pureza correspondentes aparecem indicados
na tabela 1.
Exemplo 14 :

Através do dispersador 300 g de diéxido de silicio pirogénico
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(superficie BET 400 m?/g) sdo bidestilados 1200 g. H20 é dispersado. A dis-
perséo é dispersa posteriormente durante 30 minutos a uma velocidade cir-
cunferencial dos discos dispersadores de 12 m/s. Através de um moinho a
jato umido modelo Ultimazer HJP-25050 as particulas sdo fragmentadas na
disperséao resultante a uma pressao de 1000 bar. A argila liquida é tranferida
para um misturador planetario com 2 agitadores de paletas. A uma velocida-
de de 100 U/min 4,5 g da solugdo NH3 a 1% sdo adicionados em gotas. A-
pos realizada adigéo é feita agitagdo ainda por mais 5 minutos. Em seguida
a mistura & colocada em uma extrusora de pistdo. Paralelamente sdo medi-
dos reologia e valor do pH de uma amostra: G'=50000, G"= 10000, pH=6,2.

A massa € extrudada em uma extrusora de pistdo através de
uma matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no compri-
mento desejado do corpo moldado. Os corpos moldados obtidos — neste ca-
so peletes com um comprimento de 6 mm, um didmetro de 6 mm — s3o se-
cados por 24 horas a uma temperatura de 85 °C. Os corpos moldados, de
acordo com a invengéo, apresentam uma superficie (superficie BET) de 370
m?/g e um volume de poros de 1,1 ml/g. A resisténcia mecanica dos peletes
é de 17 N/mm?. Os valores de pureza correspondentes aparecem indicados
na tabela 1.
Exemplo 15:

S&o colocados em um béquer de plastico de 4 litros 1155 g de
H20 destilados. Através de um disco dispersador revestido de material plas-
tico 345 g de dioxido de silicio pirogénico (superficie BET 400 m?%/g) sdo agi-
tados a uma velocidade de 1000 U/min. Em seguida é feita agitacdo a uma
velocidade circunferencial de 10 m/s durante 25 minutos. A argila liquida é
transferida para um misturador planetario com 2 agitadores de paletas reves-
tidos com material plastico. A uma velocidade de 100 U/minutos 120 g da
solugéo de NH3 a 1% séo adicionados em gotas. Apds realizada adigéo é
feita agitagdo por mais 10 minutos. Em seguida a mistura é colocada em
uma extrusora de pistdo. Paralelamente sdo medidos reologia e valor do pH
de uma amostra: G'=165000, G"= 25000, pH=5,7.

A massa € extrudada em uma extrusora de pistdo através de
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uma matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no compri-
mento desejado do corpo moldado. Os corpos moldados obtidos — neste ca-
SO anéis com um comprimento de 5 mm, um didmetro de 5 mm e com um
furo de 2,5 mm — sdo secados durante 24 minutos a uma temperatura de 85
°C. Os corpos de suporte anulares, de acordo com a invengdo apresentam
uma superficie (superficie BET) de 330 m%/g e um volume de poros de 1,1
ml/g. Em seguida o suporte é sinterizado ainda a 1020 oC. Os corpos de
suporte anulares, de acordo com a invengdo, apresentam uma superficie
(superficie BET) de 240 m?/g e um volume de poros de 0,9 ml/g. A resistén-
cia mecanica dos anéis é de 45 N/mm?.

Exemplo 16:

S&o colocados em um béquer de plastico de 4 litros 1155 g de
H20 destilados. Através de um disco dispersador revestido de material plas-
tico 345 g de didxido de silicio pirogénico (superficie BET 200 m?/g) sdo agi-
tados a uma velocidade de 1000 U/min. Em seguida ¢é feita agitacdo a uma
velocidade circunferencial de 10 m/s durante 25 minutos. A argila liquida é
transferida para um misturador planetario com 2 agitadores de paletas reves-
tidos com material plastico. A uma velocidade de 100 U/minutos 1 g da solu-
¢ao de KOH a 1% séo adicionados em gotas. Apés realizada adicdo é feita
agitagdo por mais 10 minutos. Em seguida a mistura é colocada em uma
extrusora de pistdo. Paralelamente sdo medidos reologia e valor do pH de
uma amostra: G'=155000, G"= 25000, pH=5,8.

A massa € extrudada em uma extrusora de pistido através de
uma matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no compri-
mento desejado do corpo moldado. Os corpos moldados obtidos — neste ca-
SO aneéis com um comprimento de 5 mm, um didmetro de 5 mm e com um
furo de 2,5 mm — sdo secados durante 24 minutos a uma temperatura de 85
°C. Os corpos de suporte anulares, de acordo com a invengdo apresentam
uma superficie (superficie BET) de 190 m%g e um volume de poros de 1,1
mi/g. Em seguida o suporte é sinterizado ainda a 1020 oC. Os corpos de
suporte anulares, de acordo com a invengdo, apresentam uma superficie

(superficie BET) de 150 m?%/g e um volume de poros de 0,9 ml/g. A resistén-
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cia mecanica dos anéis é de 39 N/mm?2.
Exemplo 17:

S&o colocados em um béquer de plastico de 60 litros 23,1 kg de
H20 destilados. Através de um disco dispersador revestido de material plas-
tico 4,5 kg de diéxido de silicio pirogénico (superficie BET 400 m?/g) sao agi-
tados a uma velocidade de 1000 U/min. Em seguida é feita agitagdo a uma
velocidade circunferencial de 10 m/s durante 25 minutos. Neste caso, 2,5 kg
de 6xido de aluminio pirogénico (superficie BET 200 m?/g) sdo colocados.
Em seguida é feita agitagdo a uma velocidade circunferencial dos discos
dispersadores de 12 m/s durante 30 minutos. A argila liquida é transferida
para um misturador planetario com 2 agitadores de paletas revestidos com
material plastico. A uma velocidade de 100 U/minutos 180 g da solucdo de
NH3 a 1% s&o adicionados em gotas. Apos realizada adigdo é feita agitacéo
por mais 5 minutos. Em seguida a mistura é colocada em uma extrusora de
pistdo. Paralelamente sdo medidos reologia e valor do pH de uma amostra:
G'=350000, G"= 80000, pH=7,0.

A massa é extrudada em uma extrusora de pistdo através de
uma matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no compri-
mento desejado do corpo moldado. Os corpos moldados obtidos — neste ca-
SO anéis com um comprimento de 6 mm, um diametro externo de 6 mm e um
didmetro interno de 2,5 mm — s&do secados durante 24 minutos a uma tempe-
ratura de 85 °C e a uma umidade relativa do ar de 50%. Os corpos de supor-
te anulares, de acordo com a inveng&o apresentam uma superficie (superfi-
cie BET) de 260 m?/g e um volume de poros de 1,1 ml/g. Em seguida o su-
porte é sinterizado ainda a 9500 C. Os corpos moldados de acordo com a
invengéo apresentam uma superficie (superficie BET) de 200 m?%/g e um vo-
lume de poros de 1,0 mi/g. A resisténcia mecanica dos anéis & de 58 N/mm?Z.
Exemplo 18:

Sao colocados em um béquer de plastico de 60 litros 23,1 kg de
H20 destilados. Através de um disco dispersador revestido de material plas-
tico 5 kg de diéxido de silicio pirogénico (superficie BET 300 m?/g) sdo agi-
tados a uma velocidade de 1000 U/min. Em seguida ¢é feita agitacdo a uma
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velocidade circunferencial de 10 m/s durante 25 minutos. Neste caso, 2,5 kg
de dioxido de titanio pirogénico (superficie BET 300 m?%/g) sdo colocados.
Em seguida é feita agitagdo a uma velocidade circunferencial dos discos
dispersadores de 12 m/s durante 30 minutos. A argila liquida é transferida
para um misturador planetario com 2 agitadores de paletas revestidos com
material plastico. A uma velocidade de 100 U/minutos 155 g da solugéo de
NH3 a 1% s&o adicionados em gotas. Apds realizada adigao é feita agitagdo
por mais 5 minutos. Em seguida a mistura é colocada em uma extrusora de
pistdo. Paralelamente sdo medidos reologia e valor do pH de uma amostra:
G'=230000, G"= 27000, pH=5,9.

A massa é extrudada em uma extrusora de pistdo através de
uma matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no compri-
mento desejado do corpo moldado. Os corpos moldados obtidos — neste ca-
so anéis com um comprimento de 6 mm, um didmetro externo de 6 mm e um
furo de 2,5 mm — sdo secados durante 24 minutos a uma temperatura de 85
°C e a uma umidade relativa do ar de 50%. Os corpos de suporte anulares,
de acordo com a invengdo apresentam uma superficie (superficie BET) de
250 m?/g e um volume de poros de 1,1 mi/g. Em seguida o suporte é sinteri-
zado ainda a 9500 C. Os corpos moldados de acordo com a invengdo apre-
sentam uma superficie (superficie BET) de 210 m?%/g e um volume de poros
de 1,0 ml/g. A resisténcia mecanica dos anéis & de 54 N/mm?.

Exemplo 19:

Sao colocados em um béquer de plastico de 4 litros 1155 g de
H20 destilados. Através de um disco dispersador revestido de material plas-
tico 345 g de didxido de silicio pirogénico (superficie BET 400 m?/g) sdo agi-
tados a uma velocidade de 1000 U/min. Em seguida é feita agitagdo a uma
velocidade circunferencial de 14 m/s dos discos dispersadores durante 40
minutos. A argila liquida é transferida para um misturador planetario com 2
agitadores de paletas revestidos com material plastico. A uma velocidade de
100 U/minutos 8,5 g da solugdo de NH3 a 1% séo adicionados em gotas. O
valor do pH da massa resultante é de pH=6,4. Em seguida sdo colocados 45

mg de Na; SiO3 Apods realizada adigdo é feita agitagdo por mais 5 minutos.
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Em seguida a mistura é colocada em uma extrusora de pistdo. Paralelamen-
te sao medidos reologia e valor do pH de uma amostra: G'=320000, G"=
35000.

A massa é extrudada em uma extrusora de pistdo através de
uma matriz adequada fofmando as formas desejadas e cortada no compri-
mento desejado do corpo moldado. Os corpos moldados obtidos — neste ca-
so peletes com um comprimento de 6 mm, um didmetro de 6 mm — s3o se-
cados durante 24 minutos a uma temperatura de 85 °C. Em seguida o corpo
moldado é sinterizado ainda 8500 C. Os corpos moldados, de acordo com a
invengdo apresentam uma superficie (superficie BET) de 205 m%g e um
volume de poros de 0,75 ml/g. A resisténcia mecanica dos peletes é de 35
N/mm?. Os valores de pureza correspondnetes aparecem indicados na tabe-
la 1.

Exemplo 20:

Séo colocados em um béquer de plastico de 4 litros 1155 g de
H20 destilados. Através de um disco dispersador revestido de material plas-
tico 345 g de didxido de silicio pirogénico (superficie BET 400 m?/g) sido agi-
tados a uma velocidade de 1000 U/min. Em seguida é feita agitacdo a uma
velocidade circunferencial de 10 m/s dos discos dispersadores durante 40
minutos. A argila liquida é transferida para um misturador planetario com 2
agitadores de paletas revestidos com material plastico. A uma velocidade de
100 U/minutos 12 g da solugdo de NH3 a 1% sdo adicionados em gotas. A-
pos realizada adigao é feita agitagdo por mais 5 minutos. Em seguida a mis-
tura € colocada em uma extrusora de pistdo. Paralelamente sdo medidos
reologia e valor do pH de uma amostra: G'=120000, G"= 15000, pH= 9,5.

A massa é extrudada em uma extrusora de pistdo através de
uma matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no compri-
mento desejado do corpo moldado. Os corpos moldados obtidos — neste ca-
so peletes com um comprimento de 6 mm, um didmetro de 6 mm — sio se-
cados durante 24 minutos a uma temperatura de 85 °C. Em seguida o supor-
te é sinterizado ainda 10000 C. Os corpos moldados, de acordo com a in-

vengdo apresentam uma superficie (superficie BET) de 203 m%g e um vo-
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lume de poros de 0,76 ml/g. A resisténcia mecéanica dos peletes é de 33
N/mm?2. Os valores de pureza correspondnetes aparecem indicados na tabe-
la1.

Exemplo 21:

S&o colocados em um béquer de plastico de 4 litros 1155 g de
H20 destilados. Através de um disco dispersador revestido de material plas-
tico 345 g de dioxido de silicio pirogénico (superficie BET 400 m?/g) sao agi-
tados a uma velocidade de 1000 U/min. Em seguida é feita agitacdo a uma
velocidade circunferencial de 10 m/s dos discos dispersadores durante 40
minutos. A argila liquida é transferida para um misturador planetario com 2
agitadores de paletas revestidos com material plastico. A uma velocidade de
100 U/minutos 10,0 g da solugdo de NH3 a 1% s&o adicionados em gotas.
Apoés realizada adigao é feita agitagdo por mais 5 minutos. Em seguida a
mistura é colocada em uma extrusora de pistdo. Paralelamente sdo medidos
reologia e valor do pH de uma amostra: G'=150000, G"= 21000, pH= 8,5.

A massa é extrudada em uma extrusora de pistdo através de
uma matriz adequada formando as formas desejadas e cortada no compri-
mento desejado do corpo moldado. Os corpos moldados obtidos — neste ca-
so peletes com um comprimento de 6 mm, um didmetro de 6 mm — sdo se-
cados durante 24 minutos a uma temperatura de 85 °C. Em seguida o supor-
te é sinterizado ainda 10000 C. Os corpos moldados, de acordo com a in-
vengao apresentam uma superficie (superficie BET) de 203 m%g e um vo-
lume de poros de 0,76 ml/g. A resisténcia mecanica dos peletes é de 73
N/mm?. Os valores de pureza correspondnetes aparecem indicados na tabe-
la 1.
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REIVINDICACOES

1. Corpo moldado estavel, livre de agente ligante, de elevada
pureza, feito de um ou varios 6xidos metalicos, caracterizado pelo fato de a
resisténcia a compressao ser de pelo menos 2 N/mm? e a porcentagem de
desprendimentos na presenga de liquidos ou gases ser inferior a 5% em pe-
Sso.

2. Corpo moldado, estavel, livre de agente ligante, de elevada
pureza feito de um ou varios 6xidos metalicos, de acordo com a reivindica-
¢ao 1, caracterizado pelo fato de o corpo moldado apresentar uma soma de
impurezas (todos os outros metais assim como material plastico e fésforo e
enxofre) inferior a 400 ppm.

3. Corpo moldado, estavel, livre de agente ligante, de elevada
pureza, feito de 6xidos metalicos, de acordo com a reivindicacdo 1 ou 2, ca-
racterizado pelo fato de o 6xido metalico ser 6xido metalico pirogénico.

4. Corpo moldado estavel, livre de agente ligante, de elevada
pureza, feito de 6xidos metalicos, de acordo com um ou varias das reivindi-
cagOes de 1 a 3, caracterizado pelo fato de o 6xido metalico ser diéxido de
silicio pirogénico.

5. Corpo moldado estavel, livre de agente ligante, de elevada
pureza feito de 6xidos metalicos, de acordo com uma das reivindicacdes de
1 a 4, caracterizado pelo fato de o 6xido metalico apresentar uma forma de
um 6xido misto

Si02/Al;03 ou Si0,/Ti0..

6. Corpo moldado estavel, livre de agente ligante, de elevada
pureza, feito de um 6xido metalico, de acordo com uma das reivindicagdes
de 1 a 5, caracterizado pelo fato de a superficie BET do corpo moldado situ-
ar-se entre

30 m%g e 500 m?/g.

7. Corpo moldado estavel, livre de agente ligante, de elevada
pureza feito de 6xdo metalico, de acordo com a reivindicacdo 6, caracteriza-
do pelo fato de a superficie BET do corpo moldado situar-se entre 50 m%/g e

500 m?/g e a resisténcia ser de pelo menos 2 N/mm?.
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8. Corpo moldado, livre de agente ligante, de elevada pureza,
feito de um 6xido metalico, de acordo com a reivindicagdo 6, caracterizado
pelo fato de a superficie BET do corpo moldado situar-se entre 30 m%/g e
400 m2/g e a resisténcia a compressio ser de pelo menos 10 N/mm? .

9. Método para a fabricagao de corpos moldados feitos de um ou
varios oxidos metalicos, caracterizado pelo fato de pelo menos um 6xido me-
talico ser previamente dispersado em agua e em seguida finamente disper-
sado, e essa dispersao ser submetida a uma alteragdo do valor do pH e en-
téo ser feita uma moldagem e uma secagem subsequente.

10. Método para a fabricagdo de corpos moldados, de acordo
com a reivindicagdo 9, caracterizado pelo fato de a dispersdo apresentar um
valor de pH de 5,0 a 10,0.

11. Método para a fabricagdo de corpos moldados, de acordo
com a reivindicagéo 9 ou 10, caracterizado pelo fato de o 6xido metalico ser
um oxido metalico pirogénico.

12. Método para a fabricagdo de corpos moldados, de acordo
com uma ou varias das reivindicagoes de 9 a 11, caracterizado pelo fato de
o oxido metalico ser didxido de silicio pirogénico.

13. Método para a fabricagdo de corpos moldados, de acordo
com a reivindicag&o 12, caracterizado pelo fato de a dispersao apresentar
um valor de pH de 5,5 a 10,0.

14. Método para a fabricagdo de corpos moldados, de acordo
com qualquer uma das reivindicagdes de 9 a 12, caracterizado pelo fato de o
Oxido metdlico estar presente na forma de um o6xido misto SiOx/ap03 Ou
Si0,/TiO; vorliegt.

15. Método para a fabricagdo de corpos moldados, de acordo
com uma ou varias das reivindicagbes de 9 a 14,caracterizado pelo fato de
apos a coagulagdo o médulo elastico G' ser superior a 10000 Pa, o quocien-
te de modulo de perda G"/ médulo elastico G' ser inferior a 1 e o médulo e-
lastico, apos um periodo de armazenagem de 1 semana, ser superior a 70%
do valor inicial.

16. Método para a fabricagdo de corpos moldados, de acordo
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com uma ou varias das reivindicagdes de 9 a 15, caracterizado pelo fato de
apos a secagem ser feita uma calcinagéo.

17. Método para a fabricagdo de corpos moldados, feitos de um
ou varios oxidos metalicos, de acordo com uma ou varias das reivindicagdes
de 1 a 16, caracterizado pelo fato de a soma de impurezas (todos os outros
metais assim como material plastico e fosforo e enxofre) no corpo moldado
ser inferior a 400 ppm.

18. Suporte de catalisador, caracterizado pelo fato de de ele ser
um corpo moldado estavel, livre de agente ligante, de elevada pureza feito
de um 6xido metalico, conforme definido em uma das reivindicacbes de 1 a

8, ou fabricado conforme definido em uma das reivindicacdes de 8 a 17.
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RESUMO
Patente de Invencdo: "METODO PARA A FABRICACAO DE CORPOS
MOLDADOS DE ELEVADA PUREZA, ESTAVEIS E LIVRES DE LIGAN-
TES, FEITOS DE OXIDOS METALICOS, ESPECIALMENTE OXIDOS ME-
TALICOS PIROGENICOS, E SEU USO".

A presente invengao refere-se a um corpo moldado estavel, livre
de agente ligante, de elevada pureza de elevada pureza feito de um ou va-
rios 6xidos metalicos, caracterizado plo fato de a resisténcia 4 compresséo
ser d epelo menos 2N/mm? e a porcentagem de desprendimentos na pre-

senga de liquidos ou gases ser inferior a 5% em peso.
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